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10. Jahrestagung der 
Deutschen Gesellschaft für Elektronenmikroskopie e.V. 
24. bis 27. September 1961 in Kiel 


Ihre 10. Tagung veranstaltete die Deutsche Gesellschaft für Elektronen- 
mikroskopie e.V. auf Einladung von Professor W. Bargmann, Direktor des 
Anatomischen Institutes, im Rahmen der Christiana Albertina in Kiel. Nach 
herzlichen Willkommensgrüßen des Oberbürgermeisters der Stadt, Dr. Müth- 
ling, des Ministerialrates Dr. Ziegenbein als Vertreter der Landesregierung, 
des Altrektors Professor Dr.Dr. h.c. Schneider als Vertreter des ortsabwesen- 
den Rektors und des Hausherrn begrüßte der Vorsitzende, D. Peters (Ham- 
burg), die Teilnehmer der Tagung, die begleitenden Damen und zahlreiche 
Gäste. Dem erfreulich regen Besuch vieler Wissenschaftler aus dem Ausland 
— Australien, Dänemark, Frankreich, Holland, Iran, Italien, Japan, Jugo- 
slawien, Liechtenstein, Österreich, Schweden, Schweiz, Spanien und USA — 
stand die betrübliche Tatsache gegenüber, daß sich die Kollegen aus der DDR 
und aus Ost-Berlin gezwungen gesehen hatten, ihre Anmeldungen zurück- 
zuziehen. Die Pflege des Kontaktes zu diesen Kollegen war seit Gründung 
der Gesellschaft eines ihrer wesentlichsten Anliegen; insofern wurde ihr 
Fernbleiben als besonders schmerzlich empfunden. Durch Tod verlor die Ge- 
sellschaft außer ihrem Ehrenmitglied Prof. M.v. Laue und ihrem früheren 
Vorsitzenden Prof. W. Glaser die Herren Prof. Bauersfeld, Prof. Heß, Prof. 
Poppe, Prof. Schloßberger, Dr. Seeliger und Dr. Tillmann, deren die Versam- 
melten in Dankbarkeit gedachten. 


Auf einmütigen Beschluß der Mitglieder überreichte der Vorsitzende Prof. 
Dr.-Ing. Dr. med.h.c. Ernst Ruska (Berlin) in Würdigung seiner über Jahr- 
zehnte währenden Leistungen auf dem Gebiete der Elektronenoptik und sei- 
ner Verdienste um die Entwicklung des Elektronenmikroskopes die Urkunde 
über seine Ernennung zum Ehrenmitglied. 

Nach Dankesworten des Geehrten leitete D. Peters dann mit seinem Ein- 
führungsvortrag „Elektronenmikroskopische Methoden und Ergebnisse in der 
Virologie“ zu den wissenschaftlichen Sitzungen über. Er behandelte dabei 
Methoden zur Erkennung der Feinstruktur von Viren und neue Ergebnisse 
über den Ablauf des Infektionsprozesses, wobei an Modellversuchen entwik-' 
kelte Vorstellungen über die Vorgänge bei der Viruspenetration und der 
sog. „Eklipse“ im Vordergrund standen. 

Wieder vereinigte auch diese anregende Tagung Vertreter der verschie- 
densten Fächer, der Medizin, der Naturwissenschaften in ihrer ganzen Breite 
und der Technik, die sich durch das gemeinsame Interesse verbunden fühlen. 
Leider ließen sich auch diesmal die etwa 85 Vorträge*) — 15 weitere waren 
*) Die Vorträge biologisch-medizinischer Richtung werden in dieser Zeitschrift nicht 
referiert. 
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ursprünglich aus der DDR und Ost-Berlin gemeldet worden — mit Ausnah- 
me einer gemeinsamen Schlußsitzung nur in Parallelveranstaltungen abwik- 
keln. Sollten in Zukunft dem Wunsche des Vorstandes entsprechend vor- 
wiegend solche Themen behandelt werden, die einen größeren Kreis der 
, Tagungsteilnehmer ansprechen, z.B. neue elektronenoptische Verfahren, 

neuartige Präparationsmethoden, Berichte über neu der Elektronenmikrosko- 
pie erschlossene Gebiete usw., so würde sich voraussichtlich manche Parallel- 
sitzung vermeiden lassen. Wenn sich Ausnahmen auch immer vertreten las- 
sen, so sollten doch elektronenmikroskopische Ergebnisse, die mit bekannten 
Methoden erzielt wurden, im Normalfall auf den Tagungen der entsprechen- 
den Fachgebiete abgehandelt werden. Durch eine solche Beschränkung würde 
wohl die gemeinsame Sache mit Gewinn für alle noch mehr in den Vorder- 
grund treten. Mit Befriedigung ließ sich vermerken, daß bereits in mehreren 
Arbeitskreisen Bestrebungen zur Auflockerung der Methodik mit gutem Er- 
folg im Gange sind. 

Die Mitgliederversammlung wählte Professor H. Ruska (Düsseldorf) zum 
neuen ersten Vorsitzenden für 1962/63 und beauftragte ihn, die Gesellschaft 
1962 auf dem V. Internationalen Kongreß für Elektronenmikroskopie in Phi- 
ladelphia zu vertreten; sie bestätigte Dr. H. Kehler (Frankfurt/M-Hoechst), 
der sich in selbstloser Weise um Bestand und Funktionen der Gesellschaft 
große Verdienste erworben hat, für weitere vier Jahre in seinem Amt als 
Geschäftsführender Vorsitzender. 

Im regen Wechselspiel von Vorträgen und Diskussionen nahm die Tagung 
einen äußerst harmonischen Verlauf, nicht zuletzt dank der sorgfältigen 
Vorbereitung durch den Hausherrn und seine Mitarbeiter, die alle An- 
erkennung verdient, dank der Begünstigung durch das strahlende Herbst- 
wetter, das besonders den Schiffsausflug auf der Kieler Förde zu einem blei- 
benden Erlebnis werden ließ, dank des stilvollen Gesellschaftsabends im Bel- 
levue und dank der freundlichen und aufgeschlossenen Atmosphäre, in der 
die Stadt Kiel und ihre Universität die Teilnehmer willkommen hießen. 

D. Peters 


MONTAG, DER 25. SEPTEMBER 1961 
Nachmittag 
Vorsitz: E. Ruska und L. Wegmann 


E. GUYENOT und W. FICKLER (Jena): Über die neue elektronenoptische 
Anlage EF4.*) 

Es wurde über die Konzeption und Ausführung einer neuen elektronen- 
optischen Anlage berichtet, die durch einfache Umbauten eine Reihe von 
Arbeitsverfahren ermöglicht. 

Einige Bedingungen zur Mechanik, Elektrik und Elektronenoptik wurden 
diskutiert. Mit Spannungen von 35—50—70 kV sind möslich: 


Elektronenmikroskopie in Durchstrahlung bis 40 000 :1 mit 30Ä, 
Abbildung in Reflexion bis 20°, 

Feinbereichsbeugung, 

Präzisionsbeugung in Durchstrahlung und Reflexion.‘ 


Ein streng eingehaltener Baukastencharakter gestattet in: Verbindung mit 
dem unsymmetrischen Objektiv und mit gut zugänglichem Beugungstubus 
den An- und Einbau von Zusatzeinheiten zur Durchführung chemischer und 
physikalischer Manipulationen am Objekt. 

Als weitere Arbeitsverfahren sind zunächst Glüh- und Sekundär-Emission 
vorgesehen. 


*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) . 
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K.H. SCHMIDT (Jena): Einzelheiten zur Anlage EF 4.*) 


Es sollten einige für die Präzisionselektronenbeugung gerätetypische Ei- 
genschaften der elektronenoptischen Anlage EF4 beschrieben und anhand 
von Anwendungsbeispielen demonstriert werden. 


l. Fokussierung des Elektronenstrahls auf die Registrierebene mit Hilfe 
einer Doppelblende. 

2 Reflexionsbeugung an Objektstellen, die im Auflichtmikroskop ausge- 
wählt werden. 

3. Bestimmung der Kameralänge bei Reflexionsbeugung mit Hilfe eines ein- 
fachen Verfahrens (Schattenwurf durch Streuelektronen). 

4. Einsatzmöglichkeit objektiver Registrierverfahren bei der Untersuchung 
von Veränderungen am Beugungsobjekt. 


*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 


E. GÜTTER (Oberkochen): Konstruktive Gesichtspunkte bei der Entwick- 
lung eines Routine-Elektronenmikroskops hoher Leistung. 


Es wurde über ein neues dreilinsiges magnetisches Elektronenmikroskop 
berichtet. Ziel dieser Geräte-Entwicklung war ein Auflösungsvermögen bes- 
ser als 20 Ä und ein möglichst hoher Bedienungskomfort für die Benutzer. 
Strahlspannung 60 kV, elektrostatischer Stigmator, Vergrößerungsbereich 
1500- bis 35 000fach in vier Stufen und kontinuierlich, Stereo, Beugung im 
Boerschschen Strahlengang Photographierautomatik (Planfilmwechsel, Dop- 
pelbelichtungssperre, Filmnumerierung, automatische Belichtung) und Pump- 
automatik. 


Bei Auflösungstests wurden bisher 10 bis 12 Ä erreicht. 


H. RÖMER (Inst. f. Experimentalphysik d. Univ. Saarbrücken): Eine ein- 
fache Methode zur Prüfung der Zuordnungsgenauigkeit bei der Feinbereichs- 
beugung. 

Lochfolien, mit geeignetem Material (z. B. Au, Ag) homogen bedampft, eig- 
nen sich gut zur schnellen Ermittlung derjenigen Teile des Beugungsdia- 
gramms, die infolge der verschiedenen bekannten Störeinflüsse (Öffnungs- 
fehler der Objektivlinse, Justierfehler [A. W. Agar, Brit. J. Appl. Phys. 11, 185 
(1960) und W.D. Riecke, Optik 18, 278 (1961)]) aus den Nachbargebieten des 
ausgewählten Bereichs stammen, sofern dieser kreisförmig ist. Die Löcher 
müssen ebenfalls kreisrund sein. Die Folien wurden aus bromierter Kollo- 
diumlösung hergestellt. Die Verteilung der Lochdurchmesser war meist hin- 
reichend breit, so daß sich immer Durchmesser, die mit demjenigen des aus- 
gewählten Bereichs auf wenige Prozent übereinstimmten, finden ließen. 
Wählt man als „Objektbereich“ ein solches Loch aus, so dürften nach Um- 
schalten von Abbildung auf Beugung keine Reflexpunkte bzw. Debye- 
Scherrer-Ringe auftreten. Infolge der oben erwähnten Fehler traf dies 
jedoch nur für einen gewissen Winkelbereich zu, der sich aus dem dennoch 
auftretenden Diagramm schnell ermitteln ließ. 


Es wurden Versuche durchgeführt, bei denen die Größe des Auswahl- 
bereiches (2 u bis 0,3 u), die Objektivstromeinstellung und das Verhältnis des 
Lochdurchmessers zum Durchmesser des Auswahlbereiches verändert wur- 
den. 

Das Verfahren erwies sich als besonders geeignet zur Erfassung der Feh- 
ler bei sehr kleinen Auswahlbereichen (Durchmesser < 1 u), wobei sich vor- 
nehmlich der Querablenkfehler infolge magnetischer Streufelder der Zwi- 
schenlinse bei magnetischen Elektronenmikroskopen bestimmen ließ. 
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H. DÜKER (MPI £. Metallforschung, Stuttgart und Phys. Labor. Mosbach/ 
Bd.): Eine Vakuum-Filmkamera für das Elektronenmikroskop. 


Zur Registrierung veränderlicher Vorgänge im Elektronenmikroskop wurde 
eine Vakuum-Filmkamera konstruiert, bei der das Elektronenbild unmittel- 
bar auf einen 16 mm-Schmalfilm belichtet wird. Das Filmen im Vakuum 
bringt gegenüber den Außenaufnahmen einen erheblichen Energiegewinn 
und damit eine Schonung des Objekts. Außerdem wird bei der Außenauf- 
nahme durch Streuung und Reflexion des Lichtes der Kontrast herabgeestzt. 

Die Filmkamera wurde so konstruiert, daß sie im ElmiskopI anstelle der 
Plattenwechseleinrichtung eingesetzt werden kann. Der Antrieb erfolgt von 
außen durch einen stufenlos regelbaren Elektromotor und ermöglicht Auf- 
nahmegeschwindigkeiten von 1 bis 32 Bildern/s. Die Beobachtung des Bildes 
während der Aufnahme ist auf einem Umlaufleuchtschirm möglich. Eine Be- 
lichtungsmessung ist vorgesehen. 

Als Filmmaterial eignet sich besonders ein amerikanisches Fabrikat der 


Firma Du Pont, das als Trägerschicht eine Polyester-Folie besitzt. Die pho- 
tographischen Eigenschaften des Du Pont-Films 834-A entsprechen denen des 


uns bekannten Dokumentenfilms. 


A. ASMUS und M. EISFELDT (Siemens & Halske AG, Berlin): Eine neue 


70 mm Rollfilm-Kassette für Elmiskop I und II. (Vorgetr. von A. Asmus) 


Für den Routinebetrieb ist ein großer Aufnahmevorrat wünschenswert. 


Deshalb wurde die neue Rollfilm-Kassette für 40 Aufnahmen bei einem 


Bildformat von 65X74 mm und 70 mm breitem Film vorgesehen. Sie läßt sich 
in jedes Elmiskop — im Austausch mit der Plattenwechseleinrichtung — ein- 


setzen. 


Die Rollfilm-Kassette besitzt einen eigenen Belichtungsverschluß, Doppel- 


belichtungssperre und als Vorratsbehälter eine Tageslichtpatrone. Der Roll- 
film liegt in der gleichen Bildebene wie die Photoplatte, so daß auch die 
Vergrößerungsanzeige übereinstimmt. Der Transport des Rollfilms, sowie die 
Belichtung erfolgt von Hand durch Links- bzw. Rechtsdrehung des Antriebes. 
Die Aufnahmen werden gezählt; ihre Zahl kann an der Kassette, sowie am 
Antrieb abgelesen werden. 

Um das Betriebsvakuum im Elmiskop möglichst schnell zu erreichen, muß 
der Rollfilm vorgetrocknet und vorentgast sein. Dies geschieht zweckmäßig, 
wenn der Film bereits in die Tageslichtpatrone eingelegt ist, so daß diese 
anschließend an die Entgasung bequem bei Tageslicht in die Rollfilm- 
Kassette eingesetzt werden kann. 


A. STROJNIK und L. VODOVNIK (Ljubljana): Transistorisierung von 
elektrischen Anlagen in Elektronenmikroskopen. (Vorgetr. von Vodovnik) 


Es wurden Versuche ausgeführt, die über eventuelle Vorteile von Tran- 
sistoren in elektronischen Speisegeräten Aufschluß geben sollten. Untersu- 
chungen haben gezeigt, daß bei Stromstabilisierungsschaltungen eine Kom- 
bination von Transistoren und Vakuumröhren gewisse Vorteile bringt. 

Zwei Stromstabilisatoren wurden gebaut. Der erste benutzte einen Meß- 
widerstand, einen einstufigen Röhrenverstärker und Leistungstransistoren 
als Stellglied. Der zweite Stabilisator wurde mit einer gesättigten Diode (an- 
stelle des Meßwiderstandes), einem einstufigen Röhrenverstärker und Lei- 
stungstransistoren im Stellglied gebaut. In beiden Schaltungen wurden die 
Transistoren in Emitterschaltung benutzt, was bei Lastschwankungen im 
Vergleich zur konventionellen Emitterfolgerschaltung besondere Vorteile 
bringt. Beim Stabilisator mit gesättigter Diode verursacht eine 20%/vige Netz- 
spannungsänderung eine Stromänderung im Verhältnis 1 :100 000. Dieselbe 
Stromänderung entsteht auch durch eine 50%/sige Lastveränderung. Nach einer 
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Anheizzeit von 10 min beträgt die gesamte Stromänderung weniger als 
1 :200 000 je min. 

Eine Versuchsanordnung zur Erzeugung von 50kV mit Schalttransistoren 
wurde beschrieben. Zwei Leistungstransistoren, die an die Primärwicklung 
„eines Hochspannungstransformators angeschlossen sind, wurden durch einen 
Oszillator geschaltet. Eine solche Anordnung ermöglicht bequeme Hochspan- 
nungssteuerung bei relativ gutem Wirkungsgrad. 


F. GRASENICK und R. A. HAEFER (Balzers A.G., Liechtenstein): Univer- 
sell verwendbare Hochvakuumanlage für die elektronenmikroskopische Prä- 
paration. (Vorgetr. von R. A. Haefer) 

Ausgehend von den Forderungen, die an eine universell verwendbare 
Hochvakuumanlage für die elektronenmikroskopische Präparation zu stellen 
sınd, wurde eine diesen Forderungen gerecht werdende, neu entwickelte Ap- 
paratur beschrieben. Ihre besonderen Merkmale sind: Tiefkühlkammer in der 
Vakuumglocke, Dreh- und Pendelmechanismus für den Präparateteller, der 
von der Tiefkühlkammer umgeben ist, optische Dickenmessung der Schich- 
ten während des Aufdampfens, von außen definiert einstellbare Verdamp- 
fungsquellen. Die Möglichkeiten der Anwendung wurden systematisch dis- 
kutiert und zum Teil durch praktische Ergebnisse erläutert. Ferner wurden 
Möglichkeiten der Erweiterung auf neue Arbeitsmethoden diskutiert. 


G. SERWATZKY (Bonn): Naßkohlehüllen. 

Der Abbau von organischen Stoffen unter Elektronenbeschuß zu Kohlen- 
stoff wurde einer eingehenden Untersuchung unterzogen. Im Anschluß an 
Sitte, Grasenick und Koberstein wurde die Verwendbarkeit dieses Verfah- 
rens für die Herstellung von Kohlehüllen erprobt und die Qualität sowie 
einige physikalisch-chemische Eigenschaften dieser Naßkohlehüllen in Ab- 
hängigkeit vom Ausgangsstoff untersucht. Dabei hat sich gezeigt, daß gewisse 
organische Stoffe bei Tonen gleichzeitig als Peptisationsmittel wirken und 
zur Anwendung für die Naßpräparation von Tonen und anschließende Aus- 
zählung mit dem Endterschen Teilchenzählgerät besonders gut geeignet sind. 
Das beschriebene Verfahren bringt besondere Vorteile für die Präparation 
von Tonmineralien zur anschließenden Teilchengrößenbestimmunsg. 


O. REITER und H. HORN (Forschungsstelle f. Elektronenmikroskopie der 
Steirischen Hochschulen, TH Graz): Ein einfaches Verfahren zur Dicken- 
bestimmung von Kohlenstoffschichten. (Vorgetr. von H. Horn) 

Bei der Herstellung von Kohlenstoffschichten (etwa durch Aufdampfen im 
HEochvakuum) wie sie in der Elektronenmikroskopie für hochauflösende Ab- 
drücke oder für Trägerfolien Verwendung finden, bereitete bisher die Ab- 
schätzung der passenden Schichtdicke Schwierigkeiten. 

Ein Verfahren wurde mitgeteilt, das es ermöglicht, während des Aufdampf- 
vorganges durch Verfolgung der Interferenzfarben, welche auf einer blanken 
Goldfolie entstehen, die Schichtdicke zu bestimmen. Mit Vorteil wird dabei 
die Goldfolie in unmittelbarer Nähe des Präparates angebracht. Die Inter- 
ferenzfarben, die eine für, elektronenmikroskopische Zwecke brauchbare 
Schichtdicke anzeigen, beginnen mit „rot“ und enden mit „grün“. 

Interferenzmikroskopische Messungen ergaben folgende Werte: 


Indigorot 200 + 40 Ä 
Blau 240 + 40 Ä 
Blaugrün 3503 35JÄ 
Grünsilber 430 + 35 A. 


Der relativ große auftretende Fehler rührt einerseits von Meßfehlern, ander- 
seits von noch zu untersuchenden Einflüssen durch nicht gleichbleibende Ver- 
suchsbedingungen beim Aufdampfvorgang her. 
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H. HORN und E. JAKOPIC (Forschungsstelle für Elektronenmikroskopie 
der Steirischen Hochschulen, TH Graz): Eine Methode zur Hydrophilierung 


von Trägerfolien und -membranen für die elektronenmikroskopische Präpa- | 


ration. (Vorgetr. von E. Jakopic) 

Auf die Vorteile gut benetzbarer Trägerfilme zur Präparation von Sus- 
pensionen wurde bereits von anderer Seite hingewiesen [siehe z.B.G. W. 
Fuhs, Proc.. Europ. Reg. Conf. ©. Electr. Micr., Delft 1960, 1,588]. Ein beson- 


ders wirksames Verfahren zur Hydrophilierung von Oberflächen besteht in 
der Einwirkung von angerestem Sauerstoff (etwa in einer hochfrequenten 


Gasentladung; [siehe E. Jakopic, a.a. ©. S. 559]). 


Im hiesigen Institut werden seit längerer Zeit hydrophilierte Träger- 


filme mit Vorteil für verschiedene Präparationszwecke verwendet, wobei sich 
das oben angeführte Verfahren mittels elektrodenloser Hochfrequenzentla- 


dung gut bewährt hat. So gelingt es u.a. gleichmäßige Verteilungen von | 
Partikeln aus Suspensionen herzustellen, durchstrahlbare Schichten von 
kompakten organischen Stoffen (z.B. Elastomeren) abzuheben und ultra- | 


dünne Schnitte besser aufzufischen. 


H. ADAM (E. Leybold‘s Nachf., Köln): Die Erzeugung von ölfreiem Hoch- | 


und Ultrahochvakuum. 
Die verschiedenen von der Vakuum-Technik zur Verfügung gestellten 


Möglichkeiten, ölfreie oder auch sogenannte „trockene“ Vakua herzustellen, 


werden dem jeweiligen Anwendungszweck und dem geforderten Grade ent- 


sprechend in Anspruch genommen. Die beiden Extreme sind die Erzeugung 


absolut ölfreien Vakuums und die Erzeugung von Ölfreiem Vakuum im ge- 


bräuchlichen Sinne. Hierbei sind in der Restgasatmosphäre lediglich nur 


mehr leichte Kohlenwasserstoffe vorhanden. 

Die in Vakuum-Behältern nachgewiesenen Kohlenwasserstoffe stammen 
entweder aus dem Pumpensystem (Ölrückströmung), aus den hochvakuum- 
seitigen Dichtungsmitteln oder aus dem metallischen Material des Rezipien- 
ten selbst. 

Die Ölrückströmung aus dem Pumpensystem läßt sich heute ohne unzu- 
lässig starke Verringerung der Sauggeschwindigkeit quantitativ vermeiden, 
wobei Absorptionsfallen, die bei Zimmertemperatur arbeiten — insbesondere 
die sogenannte Zeolithfalle (M. A. Biondi, Vac. Techn. Trans. 1960, S. 24 bis 
28) und die Kupferfalle — eine bedeutende Rolle spielen. 

Die Verwendung von Metalldichtungen (Al, Au, In, Ag) und von Spezial- 
kunststoffdichtungen (z.B. Viton) vermeidet die Abgabe von Kohlenwasser- 
stoffen und anderer schwer entfernbarer Gase ins Vakuum. 


Die Untersuchung der Gasabgabe metallischer Werkstoffe verschiedener 
Oberflächenbeschaffenheit (Verunreinigungen, Ein- oder Mehrfach-Plattie- 
rungen) hat zu quantitativen Ergebnissen geführt und damit zu strengen 
Richtlinien, die bei der Auswahl vakuum-technisch geeigneter Metalle und 
ihrer Oberflächenbehandlung besonders zu berücksichtigen sind. Nach wie 
vor ist die Ausheizbarkeit metallischer Vakuum-Behälter zur Herstellung 
trockener Vakua von grundlegender Bedeutung. 


Vorsitz: G. Pfefferkorn KR a 


E. FUCHS und W. LIESK (Siemens & Halske AG, München): Über eine 
Vorrichtung zur Magnetisierung von Objekten im Elektronenmikroskop. 
(Vorgetr. von E. Fuchs) 


Zum elektronenmikroskopischen Studium der magnetischen Eigenschaften 
ferromagnetischer Schichten benötigt man ein nach Größe und Richtung de- 


a 
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finiert einstellbares Magnetfeld in der Objektebene. Während einer Feld- 
änderung soll das Schattenbild des Objekts, das in einem bestimmten Ab- 
stand (Defokussierung) von der Objektebene entsteht, nicht auswandern, um 
eine ungestörte Beobachtung zu ermöglichen. Die dazu notwendige Kompen- 
«sation der Strahlablenkung durch das Magnetfeld am Ort des Objektes soll 
ferner so beschaffen sein, daß bei anliegendem Feld das Schattenbild des Ob- 
jektes auch bei Änderung der Defokussierung nicht wesentlich auswandert 
und nicht verzeichnet wird. Dies ist z.B. dann notwendig, wenn die Struktur 
von Bereichswänden untersucht werden soll. Zur Lösung dieser Aufgabe 
wurde eine Magnetisierungseinrichtung für das Elmiskop I entwickelt, die 
aus drei übereinander angeordneten Magnetspulen besteht. Das zu magneti- 
sierende Objekt befindet sich im homogenen Bereich des Feldes der unteren 
Spule, die dicht an das Objektiv herangerückt ist. Alle drei Spulen werden 
von einem gemeinsamen Strom erregt. Sie sind so geschaltet, daß durch das 
obere und mittlere Feld der Elektronenstrahl gerade so vorabgelenkt wird, 
daß ihn das Magnetfeld für das Objekt stets in die optische Achse zurück- 
führt. Mit dieser Magnetisierungseinrichtung lassen sich am Ort des Objekts 
Magnetfelder bis ca. 100 Oe erzeugen. Die durch das Magnetfeld bedingte 
Bildverzeichnung beträgt bei 80 Oe und einer Defokussierung von 10 mm 
etwa 4°/o. Benötigt wurde die Anordnung z.B. für die Untersuchung des 
Magnetisierungsverlaufs in Bereichswänden dünner ferromagnetischer Schich- 
ten. Aus Serien von defokussierten Aufnahmen von Bereichswänden bei ver- 
schiedenen Defokussierungen wird die Magnetisierungsdrehung in der Wand 
experimentell bestimmt. 


W. LIESK und E. FUCHS (Siemens & Halske AG, München): Elektro- 
nenmikroskopische Beobachtung magnetischer Strukturen in dünnen Schich- 
ten bei definiertem Magnetfeld (mit 16 mm-Film). (Vorgetr. von W.Liesk) 

Mit der von Fuchs und Liesk (vorstehender Artikel) beschriebenen Magne- 
tisierungseinrichtung wurden Ummagnetisierungsvorgänge in dünnen Per- 
malloyschichten (Dicke 85 bis 600 Ä) untersucht. Mit einer 35 mm-Filmauf- 
nahmeeinrichtung wurden diese Ummagnetisierungvorgänge direkt im 
Elektronenmikroskop Elmiskop I gefilmt. Die Abbildung der magnetischen 
Strukturen erfolgte mit einem magnetischen Spezialobjektiv, das an der 
Objektstelle ein vernachlässigbar kleines Magnetfeld (H < 0,5 Oe) besitzt, so 
daß die magnetischen Strukturen durch das Objektivfeld nicht beeinflußt 
werden. Abbildungsmethode war die defokussierte Abbildung [H. W. Fuller 
und M.E. Hale, J. Appl. Phys. 31, 238 (1960)]. Folgende Vorgänge wurden 
gefilmt: 1) Ummagnetisierung (UM) von Schichten mit uniaxialer Anisotro- 
pie in schwerer Richtung, 2) UM von Schichten mit uniaxialer Anisotropie in 
leichter Richtung, 3) UM einer 85 Ä dicken Schicht mit uniaxialer Anisotro- 
pie in schwerer und leichter Richtung, 4) UM einer Schicht mit radialer Ani- 
sotropie. Die UM in schwerer Richtung geschieht durch UM der entstehenden 
schmalen Domänen und durch UM der entstehenden Neel-Wände. Der erste 
Vorgang läuft durch kontinuierliche Drehung der Magnetisierung in den 
Domänen, der zweite Vorgang durch diskontinuierliche Blochlinienwanderung 
(in Barkhausensprüngen) in den Wänden ab. Die UM in leichter Richtung 
geschieht durch Keimbildung und Wandwanderung in Barkhausensprüngen. 
Dünne Schichten mit einer Schichtdicke kleiner ca. 300 Ä zeigen sowohl 
bei der UM in schwerer als auch bei der UM in leichter Richtung einige Be- 
sonderheiten. Wegen der erschwerten Blochlinienwanderung bilden sich 360°- 
Neel-Wände. Bei Schichten mit radialer Anisotropie werden die Schicht- 
bereiche, bei denen Richtung des äußeren Feldes und Anisotropierichtung 
übereinstimmen, durch Keimbildung und Wandwanderung, die Schichtbe- 
reiche, bei denen die Richtung des äußeren Feldes senkrecht zur Anisotro- 
pierichtung liegt, durch Drehung der Magnetisierung ummagnetisiert. 
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R. SPEIDEL (Inst. f. Angew. Physik d. Univ. Tübingen): Kontrastreiche | 
Sichtbarmachung von Ultramikrotom-Schnitten im Lichtmikroskop. (Vorgetr. 


von R. Speidel) 


Durch beidseitige Bedampfung der für elektronenmikroskopische Zwecke | 


geeigneten Dünnschnitte mit teildurchlässigen Silberschichten entsteht ein 
lichtoptisches Interferenzfilter. Bei Betrachtung im Lichtmikroskop in Durch- 
strahlung werden kleinste Höhenunterschiede bzw. Brechungsindex-Ände- 
rungen durch deutliche Farbverschiebungen selbst bei hoher Vergrößerung 
und der gewohnten Auflösung sichtbar. Exakte Messung von Dicke und Bre- 
chungsindex des Objektes werden durch dieses Verfahren möglich. 


R. SPEIDEL und W. PEPPERHOFF (Inst. für Angew. Physik der Univ. 
Tübingen und Fa. Mannesmann-Forschungsinstitut, Duisburg-Huckingen): 
Phasenobjekte und Oberflächen-Details mittels lichtoptischer Interferenz- 
filter sichtbar gemacht. (Vorgetr. von R. Speidel) 

Dünne Phasenobjekte bis etwa 3000 Ä Dicke werden in ein Interferenz- 
filter eingelagert. Man erhält infolge der verschiedenen optischen Dicken der 
Objektdetails in Durchstrahlung im Lichtmikroskop eine Farbdifferenzierung. 
Als Beispiele werden in ein Interferenzfilter eingelagerte Bakterien, Ultra- 
mikrotomschnitte und das Wachstum von 1000 Ä dicken Einkristallen gefilmt. 

Bei dicken Phasenobjekten wird auf die Spaltfläche beispielsweise eines 
Einkristalls ein Interferenzfilter aufgedampft. Man erhält dadurch die fein- 
sten Reliefzeichnungen der Oberfläche in Durchstrahlung abgebildet, da die 
gegen die Horizontale geneigten Flächen eine Farbverschiebung im Inter- 
ferenzfilter nach kürzeren Wellenlängen ergeben. Auch hierfür werden Bei- 
spiele gezeist. 

Bei geschliffenen Metalloberflächen erreicht man eine Gefügeentwicklung 
@urch Aufdampfen eines Reflexionsfilters. Es gelingt z.B. bei Ferrobor ohne 
den Metallschliff anzuätzen, sechs verschiedene Phasen zu unterscheiden. Die 
Farbdifferenzierung der einzelnen Metallkörner kommt durch ihre verschie- 
denen Reflexionskoeffizienten bzw. durch unterschiedliche Phasensprünge 
bei der Reflexion an der Metalloberfläche zustande. 

In einem weiteren Beispiel wurde die kontraststeigernde Wirkung an 
schwach reflektierenden Oberflächen durch reflexionserhöhende Aufdampf- 
schichten gezeigt. An dem Objekt Metallholz wurde demonstriert, daß durch 
eine Kontraststeigerung feinste Details sichtbar werden. 


DIENSTAG, DER 26. SEPTEMBER 1961 
"Vormittag 
Vorsitz: G. Möllenstedt und H. Mahl 


H.-J. HILDEBRANDT, W.D. RIECKE und P. SCHISKE (Inst. f. Elek- 
tronenmikroskopie am Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Über die 
Bemessung des Eisenkreises magnetischer Elektronenlinsen. (Vorgetr. von 
H.-J. Hildebrandt) 

Für eine optimale Bemessung des Eisenkreises magnetischer Elektronen- 
linsen haben wir einige quantitative Unterlagen erarbeitet. Dazu wurde der 
magnetische Fluß über das Polschuhsystem einer Elektronenlinse mit. Hilfe 
einfacher Annahmen ausgerechnet. Daß die hierbei erhaltene Näherungs- 
formel für die Praxis ausreichend genau ist, ergab sich aus Messungen. Bei 
den üblichen, mit konischen Stirnflächen versehenen Polschuhen nimmt die 
an den Anschlußflächen zur Spulenkapselung auftretende Induktion mit 
wachsendem Polschuhdurchmesser ab. Aus der Näherungsformel läßt sich 
ein Polschuhdurchmesser bestimmen, den man nicht unterschreiten sollte, 


s 
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sonst würde die aus dem magnetisch hochsättigbaren Polschuheisen in die 
Spulenkapselung übertretende Flußdichte die Sättigungsinduktion des für 
den Bau der Kapselung verwendeten gewöhnlichen magnetisch weichen 
Stahls überschreiten. Den über die Polschuhfläche hinaus aus dem eisernen 
-Spulenkern in die Spulenkapselung eintretenden Fluß konnten wir ebenfalls 
abschätzen. Dabei erweist sich ein vom Polschuh aus zuerst konisch erwei- 
terter und dann zylindrischer werdender Eisenkern als besonders günstig. 
Die Induktion ist dann nämlich im ganzen Eisenkern praktisch konstant 
gleich der aus dem Polschuh übergehenden Induktion, die bei der höchsten 
Durchflutung der Linse nicht viel kleiner als die Sättigungsinduktion des 
verwendeten Kernmaterials sein sollte. Ist die Wandstärke des Spulenkerns 
auch nur an einer Stelle nicht ausreichend, so wird der Kern übersättigt, was 
einen Verlust der am Polschuhsystem liegenden magnetischen Spannung 
zur Folge hat. Auf der Linsenachse tritt dann bekanntlich ein als parasitäre 
Linse wirkendes Streufeld auf, das beispielsweise bei Projektivlinsen die 
vom eigentlichen Linsenfeld bewirkte Vergrößerung vermindert. 


S. KRAUSE und W.D.RIECKE (Inst. f. Elektronenmikroskopie a. Fritz- 
Haber-Inst. d. MPG, Berlin): Die Bestimmung des Achsenrichtstrahlwertes - 
von Elektronenstrahlern mit Spitzenkathoden und erste Versuche zur Ver- 
wendung von Feldemissionskathoden im Elektronenmikroskop. (Vorgetr. von 
S. Krause) 

Von Ruska wurde als Methode zur Bestimmung des Achsenrichtstrahl- 
wertes von Elektronenstrahlern vorgeschlagen, den Strom zu messen, der 
durch einen engen Kanal fließt, den zwei in größerem Abstand angeordnete 
und zum Strahl justierte Blenden bilden; der Richtstrahlwert ist dann gleich 
dem Produkt aus gemessenem Strom und einer Konstanten, die aus den geo- 
metrischen Daten der Meßanordnung berechnet wird. Leider läßt sich diese 
Meßanordnung nicht zur Untersuchung von Elektronenstrahlern mit negati- 
ver Wehneltelektrode verwenden, die mit Spitzenkathoden an Stelle der sonst 
üblichen Haarnadelkathoden ausgerüstet sind. Die Querschnitte der Elek- 
tronenstrahlen verengen sich dann nämlich auf Teilen des Strahlweges so 
sehr, daß wenigstens eine der Meßblenden auch bei kleinem Blendendurch- 
messer nicht mehr gleichmäßig ausgeleuchtet wird. Es wurde daher ein Ver- 
fshren entwickelt, bei dem die ungleichmäßig ausgeleuchtete Blende fort- 
fällt und der Durchmesser des Strahles statt dessen mit einer quer zum 
Strahl verstellbaren Schneide abgetastet wird. Mit dieser Anordnung wur- 
den bei Spitzenkathoden-Strahlsystemen Achsenrichtstrahlwerte von etwa 
3-10? A/cm? sterad gefunden; diese liegen etwa eine Größenordnung über 
dem Achsenrichtstrahlwert 3:10* A/cm? sterad des im Siemens-Elmiskop I 
verwendeten schon recht guten Elektronenstrahlers mit Haarnadelkathode; 
die Strahlspannung betrug in beiden Fällen 40 kV. Noch höhere Richtstrahl- 
werte darf man von Strahlsystemen erwarten, bei denen die Kathode statt 
im Schottky-Emissionsgebiet bei Feldemission betrieben wird. Mit einem 
zum Betrieb von Feldemissionskathoden geeigneten Strahlsystems gelang es 
uns, die für Feldemission typischen Emissionsbilder von Wolframspitzen auch 
bei dem noch nicht sehr hohen Betriebsvakuum eines Elektronenmikroskops 


aufzunehmen. 


H.R. UHLIG (Inst. £. Elektronenmikroskopie a. Fritz-Haber-Inst. d. MPG, 
Berlin): Bau und Anwendung eines Präzisionswiderstands-Netzwerkes zur 
Bestimmung rotationssymmetrischer Potentialfelder. 

Es wurde ein Widerstandsnetzwerk zur genäherten Lösung der Differen- 


x E O?g Op 1 Op B R R. N H 
i — —-—( gebaut, das in r-Richtung 31, in z-Rich- 
tialgleichung D2® ör Fr 8 


tung 30 Maschen und 1921 Widerstände mit Werten von 48000. bis 193,5 Q 
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hat, deren Standardabweichung 2,5:10* (Höchstabweichung 7:10) beträgt. 
Die Schaltung ermöglicht die Abtrennung jedes Widerstandes zu Kontroll- 
zwecken durch Herausziehen von Kurzschlußsteckern an der Frontplatte. Die | 
Abtrennung der Widerstände ermöglicht außerdem die Behandlung des 
® 


on 
tentialsprüngen sowie die Behandlung periodischer Probleme. Ein Meßspan- 
nungsteiler von 10000 Q@ zusammen mit einem elektronischen Nullindikator 
erlaubt die Spannungsmessung auf fünf Stellen. Ein Spannunssteiler von 
1,2@ mit 1000 Abgriffen ermöglicht die Aufprägung vorgegebener Rand- | 
werte mit fünfstelliger Genauigkeit bei Durchführung von zwei Messungen. | 
Zum Simulieren von Elektroden, die nicht auf Knotenpunkte des Netzes fal- | 
len, dienen handelsübliche veränderbare Widerstände. Probleme, die ein 
Netzwerk mit doppelter Maschenzahl in z-Richtung (also ein identisches 
zweites Netzwerk) erfordern würden, können mit zwei neu entwickelten 
Iterationsverfahren gelöst werden. Dabei werden Teile der Geometrie im 
Netzwerk dargestellt und die Potentiale an der Naht zum gedachten zweiten 
Netzwerk iterativ durch Messung und Rechnung bestimmt. Mit diesen Poten- 
“ tialen als Randwertenwerden nacheinander die Felder in den beiden Teilen 
der Geometrie bestimmt. Mit dem beschriebenen Netzwerk wurden einige 
elektronenoptisch interessierende elektrische und magnetische Felder be- 
stimmt. 


Neumannschen Randwertproblems für =(, die Darstellung von Po- | 


E. HAHN (Jena): Über Filterlinsen.*) 


Elektrostatische Linsen, deren Potentialsattel nur um wenige Volt positiv 
gegenüber Kathodenpotential sind, können bekanntlich zur Geschwindigkeits- 
filterung verwendet werden. Es sind jedoch eine Reihe von Umständen zu 
beachten, damit eine hinreichend saubere Abbildung auch bei genügend klei- 
ner Sperrspannung zustande kommt. In der Konstruktion derartiger Filter- 
linsen haben wir uns von theoretischen Überlegungen und Berechnungen lei- 
ten lassen, über deren Grundzüge und Ergebnisse berichtet wird. 


*, (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 


G. MÖLLENSTEDT und W.BAYH (Inst. für Angewandte Physik der 
Univ. Tübingen): Ein verbessertes Elektronen-Interferometer für weitge- 
trennte Bündel. (Vorgetr. von W. Bayh) 


Es wurde über Verbesserungen an dem Elektronen-Interferometer mit 
weitgetrennten kohärenten Bündeln berichtet. Die drei untereinander ange- 
ordneten elektronenoptischen -Biprismen sind im Vakuum von außen nach 
zwei Koordinaten verschiebbar und zusätzlich noch drehbar. Dadurch wird eine 
einwandfreie Justierung des Strahlengangs gewährleistet. Durch einen me- 
chanisch stabileren Aufbau werden Schwingungen der Biprismafäden ver- 
mieden und durch verbesserte Abschirmung mittels Hyperm magnetische 
Störungen beseitigt. Eine Auftrennung der Bündel auf einen Abstand von 
60 u erlaubt die Einführung von magnetischen Fluß führendem Material. 


Eine äußerst feine Stromspule mit einem Außen-Durchmesser von 14 u 
konnte zwischen die kohärenten Teilbündel ohne Störung des Interferenz- 
feldes eingebracht werden. Ein Spulenstrom von 1,5 mA "ließ -sechs .Inter- 
ferenzstreifen durch das Interferenzfeld wandern. Da keine seitliche IVER= 
schiebung des gesamten Interferenzfeldes eintrat, wirkte nur das magneti- 
sche Vektorpotential im kräftefreien Gebiet auf die Phase des Elektronen- 
wellenzuges ein. Die hieraus bestimmte Größe des „Fluxons“ ergab sich zu: 
®, = 4,3:10° Gauss cem?+t20% in guter Übereinstimmung mit dem theoreti- 
schen Wert ©, =.hle. 


a 
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E. KRIMMEL (Inst. f. Angew. Physik d. Univ. Tübingen): Elektronen- 
Interferenzen in der Umgebung der Brennlinie einer magnetischen Quadru- 
pollinse. (Vorgetr. von E. Krimmel) 

Es wird gezeigt, daß eine kohärente Überlagerung von Teilen eines Elek- 


« tronenwellen-Feldes durch magnetische Felder möglich ist. Das magnetische 


Ablenkfeld wird durch eine Quadrupollinse erzeugt. Dadurch wird es mög- 
lich, den Strahlengang völlig materiefrei zu halten, so daß Beugungserschei- 
nungen an Kanten und Streuung bei Durchgang durch Folien vermieden 
werden. Das Interferenzgebiet ist ein dreifach überdecktes Strahlungsfeld, 
das durch eine Kaustikfläche eingehüllt wird. In der Umgebung dieser Kau- 
stikfläche kann die Interferenzerscheinung durch ein Integral vom Airyschen 
Typus beschrieben werden. Das theoretisch bestimmte Interferogramm steht 
mit dem Experiment in Übereinstimmung. 


P. SCHISKE (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin): Zur Theorie der Ener- 
gieverbreiterung von Elektronenstrahlen. 

Die beobachteten Energieänderungen der Elektronen sind (bei wirksamer 
Strahllänge von ca.5 cm) auf Feldstärken vom ungefähren zeitlichen Mittel- 
wert 0,05 bis 0,5 Volt zurückzuführen. Die Statistik der momentanen lokalen 
Feldstärke in einer ungeordneten Wolke gleicher Punktladungen ist bekannt 
(Holtsmark-Verteilung). Den angeführten Feldstärke-Werten entsprechen 
danach mittlere Elektronenabstände von ca. 10 bis 50 u, was mit den ver- 
öffentlichten Stromstärken und -dichten vereinbar ist. Es ist daher nicht 
anzunehmen, daß die Momentanwerte der Feldstärke das für den Weg von 
5ö5cm genommene Mittel wesentlich überschreiten. Man erhält so im mit 
dem Strahl (30 kV Strahlspannung) mitbewegten System Verschiebungen von 
höchstens 1u. Die zeitliche Änderung der am einzelnen Teilchen angreifen- 
den Kraft wird daher im wesentlichen nur durch die gegenseitige gleich- 
förmige Bewegung der Elektronen verursacht, die durch die transversale 
Komponente der nach Maxwell verteilten Anfangsgeschwindigkeit bestimmt 
ist, denn die longitudinale Streuung der Geschwindigkeiten ist nach dem 
Erreichen der vollen Strahlspannung stark herabgesetzt. Die zusätzliche Be- 
schleunigung oder Verzögerung der einzelnen Elektronen kann so angenähert 
durch eine zufällig verteilte, von der Bewegung des Einzelelektrons unab- 
hängige Kraft beschrieben werden. Schwingungen der Raumladunssdichte 
brauchen hierzu nicht betrachtet zu werden. Für die Abhängigkeit der Ener- 
gieverbreiterung von der Stromdichte j erhält man ohne Berücksichtigung 
der Kathodentemperatur Proportionalität zu j?’?, bei roher Berücksichtigung 
der thermischen Bewegung Proportionalität zu j?”. 


R. BUHL (Inst. f. exp. u. angew. Physik d. Univ. Tübingen, jetzt Balzers 
AG, Balzers F.L.): Beobachtung zum Aufwachsen von Polymerisatschichten 
bei Elektronenbestrahlung. 

Versuche mit dem Dreistrahl-Interferenzmikroskop erfordern hohe zeit- 
liche Konstanz der in den beiden Biprismen eingestellten Umlenkfelder. Die 
elektrostatischen Felder in der Umgebung der Biprismafäden werden jedoch 
durch eine aufwachsende Polymerisatschicht aus Kohlenwasserstoffen ge- 
stört. Bei den verwendeten kleinen Stromdichten sind diese Schichten isolie- 
rend und laden sich unter Elektronenbestrahlung unabhängig von dem an 
den Faden gelegten Potential positiv auf. Durch eine Glimmentladung unter 
Lufteinlaß vor Beginn der Elektronenbestrahlung gelingt es, eine auf 10” 
verminderte Wachstumsrate von Polymerisatschichten beim Bestrahlen von 
Folien mit Elektronen von 500 Ä/h auf 5 Ä/h bei 45 kV und 3:10 A/cm? zu 
erzielen, wenn die Gummidichtungen nur schmale Diffusionsspalte zum 
Vakuumraum haben, der Pumpweg zur Öldiffusionspumpe mehrfach ge- 
knickt ist und die Glimmentladung durch zweckmäßige Ausbildung der 
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Elektroden die in der Umgebung des Objektes liegenden Oberflächen voll- 
ständig erfaßt. Die Versuche ergaben, daß nach Anwendung der Glimm- 
entladung nicht nur die Wachstumsrate auf Folien verringert ist, sondern 
auch das elektrostatische Umlenkfeld eines Biprismas bei Elektronenbestrah- 
lung nicht mehr durch die Polymerisatschicht verändert wird. 


U. DECKER (Inst. f. Angew. Physik d. Univ. Tübingen): Kontrastreiche 
Bilder im Emissionsmikroskop bei Auslösung der Elektronen durch 15 keV- 
Elektronen. 

Die Materialdifferenzierung bei emissionsmikroskopischer Abbildung von 
Oberflächen mittels Sekundär-Elektronen ist bei einem Vakuum von 10 Torr 
und bei Zimmertemperatur des Objektes infolge der sich bildenden Polyme- 
risat-Niederschläge erfahrungsgemäß gering. 

Aus einer zusätzlich zur Elektronenquelle angebrachten Ionenquelle wird 
die Oberfläche mit Ionen von 60 keV beschossen. Durch die Zerstäubungs- 
wirkung der Ionen wird die sogenannte „Kontamination“ beseitigt. Es zeigt 
sich jetzt ein guter Kontrast, auch wenn die Elektronen allein durch schnelle 
Elektronen ausgelöst werden. 

Die Möglichkeit, das Objekt abwechselnd mit Ionen oder Elektronen zu 
beschießen, gibt einen vertieften quantitativen Einblick in den Aufwachs- 
mechanismus der Polymerisatschichten. Die erzielten Ergebnisse stehen in 
guter Übereinstimmung mit denen, die H. Bethge bei lichtelektrisch ausgelö- 
sten Elektronen unter gleichzeitigem Ionen-Bombardement durchführte. 


W. LOEBE (Berlin): Herabsetzung der Objektverschmutzung beim Elmi- 
skop I durch Ausheizen der Mikroskopsäule. 

Eine Verringerung der Objektverschmutzung in Elektronenmikroskopen 
läßt sich durch Herabsetzung des Dampfdruckes der im Vakuum befindli- 
chen Kohlenwasserstoffe erreichen. Bekanntlich kann durch Ausheizen von 
Vakuumanlagen der Dampfdruck der Restgase reduziert werden. Zu diesem 
Zwecke wurde der Kühlwasserkreislauf der Linsen am Elmiskop I mit de- 
stilliertem Wasser beschickt, dessen Temperatur durch einen Thermostaten 
auf 80°C geregelt wurde. Mit den weiterhin gekühlten Pumpen wurde die 
Mikroskopsäule gleichzeitig auf < 10 Torr evakuiert. Quantitative Messun- 
gen, die mit einem Faradaykäfig durchgeführt wurden, ergaben bei drei 
verschiedenen Mikroskopen nach 25- bis 80-stündiger Heizung eine Verrin- 
gerung der Verschmutzung auf etwa 1,5 Ä/s bei Anfangswerten von 4,5 bis 
9Ä/s. 


M. GRIBI und L. WEGMANN (Trüb, Täuber & Co., Zürich): Erzeugung 
und Nachweis reiner Oberflächen von leicht oxydierbaren Metallen im Elek- 
tronenbeugungsgerät. (Vorgetr. von M. Gribi) 

Die auf einer Metalloberfläche bei Edelgasionenbeschuß im Vakuum einer 
Ganzmetall-Elektronenbeugungsapparatur [L. Wegmann, 5. Koll. f. Metallur- 
gie, Arlberg (1961)/F. Jobin, Chemische Rundschau 18 (1957)] bei 10° Torr 
auftretende, vermutlich durch angeregte Getterung bedingte Oberflächen- 
oxydation kann durch eine das Objekt praktisch vollständig umschließende, 
mit flüssigem Stickstoff gekühlte Kühlfalle [M. Gribi und L..Wegmann, Proc. 
Europ. Reg. Conf. Electron Microscopy Delft, I, 551 (1960)]: verhindert werden. 
Da die Kühlfalle den Partialdruck des Sauerstoffs nicht reduziert, wird ihre 
Wirksamkeit damit erklärt, daß die nicht kondensierten Sauerstoffmoleküle 
beim Stoß auf den Kühlflächen Energie verlieren und mit nur geringer 
Energie auf die Objektoberfläche auftreffen. Infolgedessen wirkt sich die 
Getterung wesentlich schwächer aus. Die beim Ionenbeschuß von Fe bereits 
festgestellte Wirksamkeit einer solchen Kühlfalle wurde am Beispiel der 
Ionenätzung [M. Gribi und L. Wegmann/S. Steinemann und J.J. Trillat, 
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4. Int. Kongreß f. Elektronenmikroskopie Berlin, I, 403 (1958)] der noch leich- 
ter oxydierbaren Metalle Al, Mg und Gd geprüft. Die in der Kühlfalle 
ionengeätzten Oberflächen dieser Metalle zeigen bei Elektronenbeugung nach 
der Methode des streifenden Einfalls eine praktisch vollständige Oxydfrei- 
"heit. Spärliche Oxydreste bei Mg und Gd befinden sich vermutlich in den 
Korngrenzen. Sollten jedoch diese Oxyde in Form einer Oberflächenschicht 
vorhanden sein, so kann aus der Nachweisempfindlichkeit der Reflexions- 
methode auf eine maximale Schichtdicke von ca. 10 Ä geschlossen werden. 
Weitere Untersuchungen sollen diesen Sachverhalt abklären. 


H. MAHL und W. WEITSCH (Carl Zeiss, Oberkochen): Versuche zur Be- 
seitigung von Objektaufladungen durch zusätzliche Objektbestrahlung mit 
langsamen Elektronen. (Vorgetr. von W. Weitsch) 

Bei Durchstrahlung dünner isolierender Folien treten Aufladungen auf, 
die zwar bei elektronenmikroskopischer Abbildung nicht stören, bei Schatten- 
abbildung (Flimmereffekt) und bei Untersuchung von Kleinwinkel-Beugungs- 
erscheinungen aber sehr beträchtliche Störungen hervorrufen. Durch zusätz- 
liche Bestrahlung mit langsamen Elektronen werden — je nach den Bestrah- 
lungsbedingungen und dem vorhandenen Restgasdruck — die Aufladungen 
entweder beseitigt oder verstärkt, was besonders bei Schattenabbildung zu 
einer Reihe von Effekten führt, wie Vergrößerungsänderungen und Hervor- 
treten von Objektinhomogenitäten. 


H. DÜKER und W. SCHLETTE (MPI £. Metallforschung, Stuttgart): Zur 
Frage der Objektschädigung durch aufprallende Ionen im Emissionsmikro- 
skop. (Vorgetr. von H. Düker) 

Um festzustellen, welche Objektschädigungen infolge des Ionenbeschusses 
zu erwarten sind, wurden Metall-Folien im Emissionsmikroskop mit Xenon- 
Ionen so dünn geätzt, daß sie im Elektronenmikroskop durchstrahlbar sind. 
Die Abtragungsgeschwindigkeit unter normalen Betriebsbedingungen betrug 
maximal 300 Ä/min, sie ist abhängig von der kristallographischen Orientie- 
rung, dem Einschußwinkel und der Ionenenersgie. 

Durch den Ionenaufprall werden an der Oberfläche des beschossenen 
Metalls Gitterstörungen erzeugt, sie dehnen sich beim Beschuß mit 15 keV- 
Xenon-Ionen in Aluminium bis zu einer Tiefe von etwa 300 Ä aus. Diese 
Strahlenschäden können durch Glühen bei 250 °C beseitigt werden. 

Allgemein heilen Strahlenschäden bei der Temperatur aus, bei der die 
Selbstdiffusion des Metalls merklich einsetzt. Alle kinetischen Vorgänge in 
Metallen spielen sich oberhalb dieser Temperatur ab, somit hat die Strah- 
lenschädigung durch Ionen im Emissionsmikroskop keinen Einfluß auf den 
Ablauf dieser Prozesse. 


MITTWOCH, DER 27. SEPTEMBER 1961 


Vormittag 
Vorsitz: A.C. van Dorsten und O.E. Radcezewski 


H. FELLENZER (München): Untersuchung über die Veränderung der 
streuenden Eigenschaft von elektronenmikroskopischen Folien in Abhängig- 
keit von der Strahlstromdichte. 

Verschiedentlich wurde die Veränderung der Streuung in elektronen- 
mikroskopischen Folien in Abhängigkeit vom Strahlstrom diskutiert. Durch 
erhöhte Strahlstromdichte sollen mehr Ionisationen und Anregungen in der 
Folie erfolgen, die ihrerseits die Streuung erhöhen. Mit einem oszillogra- 
phisch “registrierenden Sektorspektrometer wurde die elastische und unela- 
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stische Streuung an Kohlenstoff-, Al- und Ag-Folien bei 15kV mit einer 
kleinen Strahlstromdichte (von 1-10 Amp/cm?) gemessen. Zur Erzeugung 


vermehrter Ionisationen und Anregungen wurde die Streufolie mit einer | 


zweiten Elektronenquelle von nur 5kV und mit einer Strahlstromdichte von | 
5-10 Amp/cm? bestrahlt (bei kleinen Strahlspannungen ist die Anregungs- 


wahrscheinlichkeit größer, 5kV und 5:10? Amp/cm? entsprechen 50kV und 
10 Amp/cm?). Es zeigte sich für die 15 kV Elektronen keine Veränderung 
der Streucharakteristik. 


J. GEIGER (I. Physikal. Institut d. Techn. Univ. Berlin): Zur Streuung 
mittelschneller Elektronen am Heliumatom. 

Die Energie- und Winkelverteilung von 25 keV-Elektronen nach der 
Streuung an Helium wurden mit einer Zylinderlinse als Energieanalysator 
gemessen. Der Analysator war aus dem von Möllenstedt angegebenen elek- 
"trostatischen Analysator entwickelt worden und verarbeitet nun einen Win- 
kelbereich von 10! rad. 


Die Theorie von Massey und Mohr [Proc. Roy. Soc. A 132, 605 (1931); 140, 


613 (1933)] für die elastische und unelastische Streuung von Elektronen an 
Helium wurde für 25 keV-Elektronen ausgewertet, wobei für den Grund- 
zustand und die angeregten '!P-Zustände die Eigenfunktionen von Eckart 
[Phys. Rev. 36, 878 (1930)] verwendet wurden. 

Es wurde festgestellt, daß die relativen Werte für die differentiellen Wir- 
kungsquerschnitte für die elastische Streuung und für die Anregung des 
2!P- und 3!P-Niveaus, abgesehen von dem Einfluß des Primärstrahls bei der 
elastischen Streuung für ®< 4:10” rad, im ganzen untersuchten Streuwinkel- 


bereich von 2-10 bis 4:10”rad Übereinstimmung mit den theoretisch zu 


erwartenden Verhältnissen zeigen. 


H. FELLENZER (München): Messung des verminderten Plasmaverlustes 
bei Lithium in Durchstrahlung. 


Mit einem elektronisch registrierenden Sektorspektrometer wurden cha- 
rakteristische Energieverluste an Lithium in Durchstrahlung gemessen. Bei 
dünnen Lithiumschichten trat neben dem Verlust bei 8eV eine neue Verlust- 
linie bei 4.6eV auf. Es konnte qualitativ gezeigt werden, daß mit größer 
werdender Schichtdicke die neue Verlustlinie relativ zum 8 eV-Verlust klei- 
ner wird und daß sie bei der gleichen Schicht mit zunehmender Strahlspan- 
nung relativ zum 8 eV-Verlust größer wird. Bei der Umsetzung des Lithium 
in Lithiumhydroxyd im Restgas der Apparatur verschwanden die 8eV- und 
die 4.6 eV-Verlustlinie gleichzeitig. Der 4.6 eV-Verlust rührte also nicht von 
sich bildendem LiOH her. Er zeigte das Verhalten des von Ritchie voraus- 
gesagten verminderten Plasmaverlustes (lowered line). Der 8 eV-Verlust rührt 
somit von einem Plasmaverlust her. Messungen der Intensität in Abhängig- 
keit vom Winkel ergaben für den 8eV-Verlust das Verhalten eines Plasma- 
verlustes, wie es Ferrell berechnet hatte. Für den 4.6 eV-Verlust wurde das 
Winkelverhalten eines verminderten Plasmaverlustes, das Stern und Ferrell 
behandelt haben, gefunden. 


J. DEMNY (Mosbach/Baden): Parallelverkantungs-Moires an Glimmer- 
blasen. Ne 

Gegeneinander verdrehte oder verkantete Einkristallfolien zeigen im 
Elektronenmikroskop oft die bekannten Moir&-Muster. Im letzten Fall bilden 
die beiden Folienebenen einen kleinen Winkel miteinander. Die Verdre- 
hungsachse liegt dabei in den Folienebenen. Bei einem Querverkantungs- 
Moire liegt die Drehachse zudem noch senkrecht zu den das Moire bildenden 
Netzebenen, bei einem Parallelverkantungs-Moir&e parallel dazu [O. Rang, 
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Z. Kristallografie 114, 98 (1960)]. Während Querverkantungs-Moires an Glim- 
merblasen von mehr als 1 u Durchmesser schon nachgewiesen wurden 
[O. Rang, Z. Physik 136, 465 (1953)], stand bisher der experimentelle Nachweis 
von Parallelverkantungs-Moires noch aus. Bestrahlt man Glimmer im Elek- 
«tronenmikroskop, so bilden sich oft kleine Bläschen von etwa 0,1u Durch- 
messer, in denen Moire-Muster in Form konzentrischer Ringe auftreten. 
Entlang eines Durchmessers, der parallel zu den das Moir&e erzeugenden 
Netzebenen liegt, kann die Erscheinung als Querverkantungs-Moir&e gedeutet 
werden. Entlang des dazu senkrechten Durchmessers bilden die beiden die 
Blase begrenzenden Glimmerschichten eine Parallelverkantung, so daß in 
dieser Richtung ein Parallelverkantungs-Moire vorliegt. 


G. ZANKL (II. Phys. Inst. d. Univ. München): Ein sicheres Abdruckver- 
fahren für die Beobachtung von Gleitlinien an Metallen. 


Von einer Metalloberfläche werden hochauflösende Platin-Kohle-Abdrücke 
mit einem sicher arbeitenden Verfahren erzeugt. Dabei wird das Objekt 
selbst mit Pt schräg beschattet. Von demselben Objekt lassen sich mehrmals 
hintereinander Abdrücke herstellen. Ein einfaches Verfahren zur Zielpräpa- 
ration wird dazu benutzt, um elektronenmikroskopische Gileitlinienbilder 
von einzelnen Kristalliten zu gewinnen. An denselben Kristalliten wird mit 
einer lichtoptischen Methode eine Orientierungsbestimmung durchgeführt. 
Durch eine Kombination von lichtoptischer und elektronenmikroskopischer 
Untersuchungsmethode kann man dann Aussagen über die Gleitebenen erhal- 
ten, die bei der plastischen Verformung in einem einzelnen Kristailit betä- 
tigt werden. Dieses Verfahren wird bei der Untersuchung des Gleitlinien- 
bildes von plastisch verformten Nickel-Vielkristallen angewandt. 


H. BETHGE und K.W. KELLER (Inst. f. exp. Physik d. Univ. Halle u. Ar- 
beitsstelle für Elektronenmikroskopie der DAW): Zur Bestimmung von Ober- 
flächenstrukturen mit Stufenhöhen atomarer Größenordnung.*) 


Auf Oberflächen von Ionenkristallen gelingt die Abbildung von Struktu- 
ren mit Stufenhöhen bis herab zu einenı Netzebenenabstand durch das Ver- 
fahren der Golddekoration nach Bassett. Entsprechende Strukturen entstehen 
bei der Kristallspaltung, beim Wachstum oder Abbau der Kristalle und als 
Gleitstufen bei der Plastizierung. Zur vollständigen Beschreibung ist die ge- 
naue Aussage über die Stufenhöhe notwendig. Es wurde mitgeteilt, wie aus 
typischen Strukturen im Bereich der Wechselwirkung sich kreuzender Stufen 
die Stufenhöhe bestimmt werden kann. Die „Wechselwirkunssstrukturen“, 
zu deren Entstehung ein Transport der Kristallbausteine an den Ecken durch 
Oberflächendiffusion notwendig ist, werden durch eine spezielle Vorbehand- 
lung der Kristalle erzeugt. Es ist eindeutig zu entscheiden, ob z.B. eine Gleit- 
stufe einen oder mehrere Netzebenenabstände hoch ist. Mit der Bestimmung 
der Stufenhöhe ist aber noch keine Aussage über den durch die Stufen be- 
dingten Niveauverlauf der Oberfläche gegeben, d.h.die Frage nach dem 
„Steigungssinn“ der Stufen bleibt noch offen. Eine Entscheidung hierzu ist 
möglich durch kurzzeitiges Abdampfen eines Kristalles mit vorgegebener 
Struktur und Ausführung der von uns kürzlich entwickelten Methode der 
„Doppeldekoration“. Es wird dabei der ursprüngliche und der nach dem Ab- 
dampfen vorliegende Stufenverlauf in einem Bild festgehalten. Die Ober- 
fläche ist ansteigend in der Richtung, in der sich die Stufen beim Kristall- 
abbau durch Abdampfen verschieben. Damit ist eine vollständige Beschrei- 
bung der Oberflächenstruktur gegeben, auch beim Vorliegen von atomaren 


Stufen. 
*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 
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G. CEVALES (Mineralog. Inst. d. Univ. Tübingen): Elektronen-Emissions- 


mikroskopische Bilder von hochisolierenden Materialien, Halbleitern und Me- 


tallen. 


Es wurde eine Anzahl von Präparaten mit verschiedener Leitfähigkeit am | 


Emissionsmikroskop untersucht. Isolierende Materialien können bei diesem 
Verfahren abgebildet werden, wenn die polierte Oberfläche mit einem gut 
leitenden Metall (Silber oder Gold) bedampft wird: der zu untersuchende 
Bereich, möglichst kreisförmig mit einem Durchmesser von etwa l mm, wird 
mit einer Folie (Kollodium oder Kupferblech) bedeckt; die Folie wird danach 
entfernt, so daß der Bereich frei bleibt. Das Verfahren wurde schon bei Iso- 
latoren und schlecht leitenden Substanzen (Quarz, Oxyde und Sulfide) ange- 
wandt [G. Cevales, Erzmetall, XIV, 4, 159 (1961)]. Ferner wurden Halbleiter 
(Si und Ge) untersucht: für diese Objekte ist eine partielle Bedampfung der 
Oberfläche nicht immer notwendig, jedoch für längere Beobachtungen — be- 
sonders für Germanium — zu empfehlen. Interessant ist zu bemerken, daß 
die sekundäre Elektronenemission eine vektorielle Eigenschaft der Materie 
darstellt: die Beobachtungen von Halbleitern und Metallen haben diese Fest- 
stellung mehrmals bestätigt. Weitere Forschungen werden vom Verfasser 
fortgesetzt. 

Die Beobachtung von Metallen und Legierungen durch ionenausgelöste 
Sekundärelektronen im Falle der metallurgischen Forschung ist besonders 
geeignet. Zustandsänderungen bei verschiedenen Temperaturen und Ätzvor- 
gänge mit verschiedenen Gasen sind große Vorteile, die das Verfahren bietet. 


P. SCHWAAB und K. HAGEN (Mannesmann-Forschunssinst., Duisburg- 
Wanheim): Elektronenmikroskopische Untersuchung der Aushärtung einer 
Ni-Cr-Ti-Al-Legierung. (Vorgetr. von P. Schwaab) 

Aus verschiedenen Untersuchungen ist bekannt, daß Ni-Cr-Legierungen 
mit Zusätzen von Titan und Aluminium nach Lösungsglühen bei 1050 bis 
1150 °C und anschließendem Anlassen auf 600 bis 900 °C eine Aushärtung zei- 
gen. Über die Ursachen dieser Erscheinung liegen widersprechende Angaben 
vor. Einige Verfasser kommen zu dem Schluß, daß der Härteanstieg auf Aus- 
scheidungen der y’-Phase Ni,(Al, Ti) zurückzuführen ist, andere wiederum 
nehmen eine Zonenbildung ähnlich wie beim Duralumin an. 

Die vorliegende Untersuchung sollte dazu beitragen, diese Widersprüche 
zu klären. Zu diesem Zweck mußte ein Verfahren angewendet werden, mit 
dem sowohl feine Ausscheidungen als auch Zonen beobachtet werden kön- 
nen. Dieser Bedingung entsprach am besten die elektronenmikroskopische 
Untersuchung von Folien, die durch elektrolytisches Polieren aus dünnen 
Blechen hergestellt wurden. 

Für die Versuche stand eine Legierung 70,5 °/o Ni, 16,6 %/u Cr, 6,8% Fe, 
3,2% Ti und 0,3°/o Al zur Verfügung. Aus Vorversuchen ergab sich, daß die 
maximale Härtesteigerung bei 750 °C auftritt. Daraufhin wurden 0,15 mm 
dicke Bleche der Legierung bei 1150 °C lösungsgeglüht und 15 min bis 96 
Stunden auf 750 °C angelassen. Die Proben wurden anschließend solange 
elektrolytisch poliert, bis sie im Elektronenmikroskop durchstrahlbar waren. 

Die Ergebnisse der elektronenmikroskopischen Untersuchung sowie der 
Elektronenbeugung zeigen, daß der Härteanstieg bei der vorliegenden Legie- 
rung auf die Ausscheidung der y’-Phase zurückzuführen ist.: Eine Zonenbil- 
dung wurde nicht beobachtet. ERROR | 


H. RINGPFEIL und J. EDELMANN (Dresden): Klektronknäkrolkähläcke 
Untersuchungen an Ätzfiguren auf Fe-Ni-Blechen.*) 

Die Kristallfigurenätzung ist eine bequeme Methode zur Orientierungs- 
bestimmung einzelner Körner in polykristallinem Material. Die Gestaltung 
der Figuren ist von den Ätzbedingungen sowie vom Gittertyp und'der Orien- 


ä 


148 


tierung der untersuchten Kristalle abhängig. An kubischflächenzentrierten 
Fe-Ni-Legierungen wird der Einfluß von Stromdichte, Ätzzeit und Ionen- 
größe untersucht. Die Ergebnisse werden mit der Kossel- Stranskischen 'T'heo- 
rie erklärt. 


‘*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 


W. PFEIFFER, A. SEEGER und S. MADER (Inst. f. theor. u. angew. Phys. 
d. TH Stuttgart): Elektronenmikroskopische Durchstrahlung von Folien aus 
verformten Zink-Einkristallen. (Vorgetr. von W. Pfeiffer) 


Frühere Arbeiten über Zinkfolien befassen sich mit Aufdampfschichten 
[P.B. Price, Phil. Mag. 5, 873 (1960)] oder mit gewalzten Blechen [A. Berg- 
hezan, A. Fourdeux, S. Amelinckx, Acta Met. 9, 464 (1961)]. Um Aufschlüsse 
über die Vorgänge bei der plastischen Verformung makroskopischer Einkri- 
stalle zu erhalten, wurden aus plastisch verformten Einkristallen Proben 
parallel zur Basisebene, der Gleitebene der Versetzungen, hergestellt. Wir 
fanden, wie obige Autoren, u. a. Versetzungsringe. Unsere Ringe haben einen 
Durchmesser von 100 Ä bis ca. 1,5 u und sind z. T. sechseckig. Die Kanten der 
Hexagons sind parallel 0110. Das Netzwerk der zellularen Substruktur hat 
dieselbe Orientierung. Versetzungsringe können im Mikroskop wachsen 
[A. Fourdeux, A. Berghezan, W.W. Webb, J. Appl. Phys. 31, 918 (1960)]. Wir 
fanden dabei Fälle periodischer Änderung der Ringform und -größe. Aus 
den Wachstumskurven, sowie aus der Tatsache, daß Zwischengitteratome ra- 
scher diffundieren als Leerstellen und sich auch in Form dynamischer Crowd- 
ions schnell bewegen können, schließen wir, daß die meisten Ringe durch 
Kondensation von Zwischengitteratomen entstanden sind. Die Wachstums- 
geschwindigkeit der Ringe nimmt mit dem Druck im Mikroskop zu, was die 
Hypothesen einiger Autoren bestätigt, daß ionisierte Restgasmoleküle auf das 
Fräparat prallen und dabei Punktfehlstellen erzeugen. Versetzungsringe in 
verformten Zinkeinkristallen sind als Hindernisse für gleitende Versetzun- 
gen zur Erklärung des Erholungsverhaltens und des Gleitlinienbildes bei ver- 
schiedenen Verformungs-Temperaturen postuliert worden. [H. Träuble, Dip].- 
“ Arb. TH Stuttgart 1958; A. Seeger, H. Träuble, Z. Metallkde. 51, 435 (1960)]. 
Tatsächlich sieht man von Ringen aufgehaltene Versetzungslinien. Der häu- 
figste Ringdurchmesser wächst mit Abgleitung und Verformungstemperatur. 
Nach Tieftemperaturverformung findet man weniger Ringe als nach Raum- 
temperaturverformung. 


M. SCHULZ und H.H. PLAGEMANN (Teltow): Über einige experimen- 
telle Ergebnisse elektronenmikroskopischer Untersuchungen an Germanium- 
oberflächen.*) 

Es wird zunächst über reine Präparationsversuche an Germaniumoberflä- 
chen berichtet. Bei den nach dem Kohleaufdampfverfahren präparierten Pro- 
ben handelt es sich um Hochvakuumspaltflächen und um Oberflächen, die 
einer unterschiedlichen Vorbehandlung ausgesetzt wurden. Versuche, die Ab- 
druckfilme — es handelt sich um metallverstärkte Kohleschichten — ohne 
Veränderung der Probenoberfläche abzuheben, zeigen eine Abhängigkeit von 
der Vorbehandlung. 

Im weiteren werden an einer Anzahl von Abbildungen die bei Lagerung 
an feuchter Luft auftretenden Oberflächenstrukturen mit den an Hoch- 
vakuumspaltflächen beobachteten Spaltstrukturen verglichen und diskutiert. 

Nach den bisherigen Untersuchungen deutet sich an, daß die Anoxydation 
von Germaniumoberflächen unter geeigneten Bedingungen eine empfindliche 
Methode zum Nachweis von Strukturdefekten in Germanium-Einkristallen 
ergeben dürfte. 

*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 
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H. SCHLÖTTERER (Mosbach): Verformungszwillinge in dünnen Gold- 
schichten. 


Bei der elektronenmikroskopischen Untersuchung von plastisch verformten 
Metallen finden sich Gitterfehler in großer Anzahl. In dünnen Blattgold- 
schichten zeigen sich neben Versetzungen und von Partialversetzungen be- 
grenzten Stapelfehlern auch Strukturen, die in ihrem Aussehen den Stapel- 
fehlern ähneln, sich aber in ihrem Verhalten von jenen unterscheiden. Elek- 
tronenmikroskopische Dunkelfeldbilder im Lichte definierter Bragg-Reflexe 
und Elektronenbeugungsdiagramme lassen nur die Deutung zu, daß sich die 
neuen Strukturen in Zwillingsorientierung zum übrigen Kristall befinden. 
Es handelt sich um mechanische Zwillinge, also solche, die im Verlauf des 
Verformungsprozesses entstanden sind. Der noch nicht völlig geklärte Kon- 
trast der Verformungszwillinge weist einige gemeinsame Züge mit dem der 
Stapelfehler auf. 


Mit Hilfe eines Versetzungsmechanismus wird versucht, die Entstehung 
der Zwillinge zu erklären. 


W. MÜLLER, G. FISCHER und L. BARTMANN (Staatl. Ing.-Schule, Iser- 
lohn): Beitrag zum Schichtaufbau von Aluminiumoxyd. (Vorgetr. von 
W. Müller) 


Indirekte Untersuchungsmethoden zahlreicher Arbeiten erschlossen den 
porigen Aufbau der technischen Aluminiumoxydschicht. Elektronenmikro- 
skopische Aufnahmen [Booker und Wood, Br.J. Appl. Phys. 8, 347 (1957)] 
bestätigten die Annahme. Die Oxydschicht besteht aus sechseckigen Säulen 
mit Poren von poly&drisch begrenztem Querschnitt. Größere Bereiche (einige 
100 mu ®) zeigen ideale Wabenstruktur dichtester Packung. Schmale Verset- 
zungszonen liegen dazwischen. Die Poren verjüngen sich nach innen um 
2/100 bis 3/100 Grad. Schichten von mehr als etwa 40 u Dicke bestehen von 
innen nach außen aus der Grundschicht (Dicke kleiner 500 Ä) — sie ist poren- 
und strukturlos — und der y-Schicht, die nach Skulikidis und Mitarbeitern 
[Kolloid-Z., 168, 154 (1960) aus einer y,- und y,-Schicht besteht. Der Verlauf 
des Anodenpotentials, gemessen während des Schichtaufbaus, zeigt den Ab- 
bau einer Polarisationsschicht und den Aufbau der Grundschicht in wenigen 
bis Bruchteilen von Sekunden und bestätigt den Aufbau einer y,- und 
y»-Schicht. Die elektronenmikroskopische Untersuchung des Beginns und 
Fortschreitens des Wachstums der y,-Schicht läßt die Hypothese der Poren- 
entstehung als Folge von Spannungsdurchschlägen durch die bereits gebil- 
dete Oxydschicht nicht mehr zu. Als Wachstumskeime der porigen Säulen 
werden die nicht auslösbaren Spannungsdurchschlagskanäle in der Grund- 
schicht angenommen. 


Thermisch in KMnO,-Lösung erzeugte Aluminiumoxydschichten zeigen 
jedoch prinzipiell den gleichen Aufbau poriger, hexagonaler Säulen in be- 
reichsweise idealer Packung. 


V. MARINKOVIC (Ljubljana): Electron optical study & epitaxially grown 
uranium oxide films. 


A study has been made of the growth of evaporated uranium ‚Qxide films 
on cleaved sodium chloride surfaces at various substrate temperatures. Good 
orientation — (100) oxide parallel to (100) NaCl — occurs only in a närrow 
temperature range at 400 °C, and the degree of orientation shows a certain 
dependence on the film thickness. The nature of the contact and the free 
surfaces of uranium oxide films were studied, and their EP on film 
thickness and perfection of substrate surface is shown. 
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H. GROTHE und G. SCHIMMEL (Frankfurt/Main): Über den Reaktions- 
mechanismus der Calciumcarbonatbildung. (Vorgetr. von G. Schimmel) 


Bei der Fällung von Calciumcarbonat aus Kalkmilch mit CO, werden Er- 
scheinungen beobachtet, die sich mit den bisherigen Vorstellungen über den 
Reaktionsmechanismus nicht erklären lassen. So steigt die Viskosität des 
Reaktionsgemisches während der Reaktionszeit plötzlich auf sehr hohe Werte 
an, um ebenso schnell wieder abzunehmen. Auch wird zur gleichen Zeit ein 
Anstieg des spezifischen Widerstandes beobachtet. 

An Hand des Massenwirkungsgesetzes wurden die Konzentrationsverhält- 
nisse während der Fällung nach dem zur Zeit angenommenen Reaktionsver- 
lauf berechnet. Es wurde gezeigt, daß sich obige Beobachtungen damit nicht 
erklären lassen. Elektronenmikroskopische Untersuchungen lassen darauf 
schließen, daß aus dem Caleiumhydroxyd zunächst eine kurzlebige Verbin- 
dung gebildet wird, die sich bei weiterer CO,-Aufnahme in das Carbonat um- 
wandelt. Naßanalytische Untersuchungen liefern die Zusammensetzung der 
fraglichen Verbindung. 

Aus dem Vergleich zwischen den physikalischen Messungen, den elektro- 
nenmikroskopischen Aufnahmen, den chemischen Analysen und den oben 
genannten Berechnungen wird geschlossen, daß im Verlauf der Umsetzung 
ein basisches Calciumcarbonat gebildet wird. Die Eigenschaften dieser Ver- 
bindung und ihre Bildungsbedingungen wurden diskutiert. 


F. GRASENICK und W. GEYMAYER (Forschungsstelle f. Elektronen- 
mikroskopie der Steirischen Hochschulen, TH Graz): Eine elektronenmikrosko- 
pische Methode zur Unterscheidung von Calcit und Aragonit. (Vorgetr. von 
F. Grasenick) 

Mit Hilfe einer Oberflächenreaktion gelingt es, auch an sublichtmikrosko- 
pischen Teilchen eine eindeutige Unterscheidung von Calcit und Aragonit zu 
treffen. Die bekannte, sehr empfindliche Reaktion auf OH-Gruppen wird 
hier in dieser Form: 

Mn27 7 2 A840 > MnO, 47 2As272H,0 
herangezogen. 

Deutliche Unterschiede der Lösungsgeschwindigkeit der beiden CaCO,- 
Konfigurationen ergeben bei passend gewählter Einwirkzeit des Reagens eine 
klare Markierung der beiden, nur im Gitterbau differenten Substanzen. Die- 
ser bereits für makroskopische und lichtmikroskopische Zwecke herangezo- 
gene Nachweis /[F. Feigl und H. Leitmeier, durch Chem. Abstr. 29, 3263 (1935)] 
wird durch Anwendung der Elektronenmikroskopie empfindlicher gestaltet 
und erlaubt es dementsprechend auch, Teilchen unterhalb 1/10 u Größe zu 
unterscheiden. 


Nachmittag 
Vorsitz: H. Kehler und H. Ruska 


W. LIPPERT (MPI f£. Biophysik, Frankfurt): Bemerkungen zur Methode 
der elektronenmikroskopischen Dickenmessung. 

Bekanntlich besteht seit einiger Zeit eine gewisse Unsicherheit bezüglich 
der Übereinstimmung von Experiment und Theorie bei der elektronenmikro- 
skopischen Dickenmessung. Es wurden daher die von etwa einem halben 
Dutzend Autoren experimentell ermittelten Werte für die Kontrastdicke nach 
einern einheitlichen Verfahren ausgewertet und zusammengestellt. Mit Aus- 
nahme des von Haefer [Optik 17, 213 (1960)] angegebenen Werts sind die 
aller anderen Autoren mit erstaunlicher Übereinstimmung etwa um den Fak- 
tor 2 größer als es die Lenzsche Theorie verlangt. Die Deutung einer so gro- 
ßen Abweichung durch einen systematischen Fehler bei den Experimenten 
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erscheint ausgeschlossen. Da qualitativ die Experimente durch die Lenzsche | 
Theorie gut wiedergegeben werden, wird vorgeschlagen, künftig anstelle des 
von Lenz benutzten ©-Wertes aus dem Hartreefeld denjenigen aus der 
diamagnetischen Suszeptibilität zu benutzen. Dadurch wird eine sehr gute | 
Übereinstimmung zwischen Theorie und Experiment erreicht. 
Um die Grenzen der Gültigkeit des Exponentialgesetzes experimentell | 
genauer festzulegen, wurden Versuche mit dickeren, z. T. doppelt liegenden 
Folien durchgeführt. Diese Experimente sagen u.a. auch etwas über die 
Winkelkonstante der Lenzschen Theorie aus. Auch hier wird eine gute Über- 
einstimmung nur mit dem neuen © erzielt. An Hand von Kurvenscharen 
wird schließlich der Gültigkeitsbereich des Exponentialgesetzes näher dis- | 
kutiert. | 


W. DOWELL (Berlin): Die Abbildung von Netzebenenscharen mit kleinem 
Abstand im Elektronenmikroskop. 

Die Schwierigkeiten der Abbildung von Netzebenenscharen eines Kristal- 
les sind auf teils schon bekannte, teils. bisher noch kaum beachtete Ursachen 
zurückzuführen. Wenn der Abstand zwischen den Ebenen größer als etwa 
6Ä ist, können diese Schwierigkeiten noch relativ leicht überwunden wer- 
den. Bei kleiner werdenden Netzebenenabständen wachsen diese Schwierig- 
keiten schnell an. 

Es wurde über Erfahrungen bei der Abbildung von Netzebenenscharen 
bis herunter zu 44Ä berichtet. Der Einfluß der Bestrahlungsapertur, des 
Öffnungsfehlers, der Fokussierung und der Schwankungen von Hochspan- 
nung und Linsenströmen auf den Kontrast im Endbild wurde erörtert. 


L. ALBERT und W. JAENICKE (Labor. f. Elektronenmikroskopie der TH 
Karlsruhe und Inst. f. Physik. Chemie u. Elektrochemie der TH Karlsruhe): 
Eiektronenmikroskopische Ladungsbilder. (Vorgetr. von L. Albert) 

Die Fotoplatte im Elektronenmikroskop wird durch eine rückseitig metal- 
lisierte und geerdete Isolatorfolie ersetzt. Während der Exposition bindet das 
im Folieninneren entstehende latente Ladungsbild positive Influenzladungen 
in der Metallschicht. Dadurch wird das nach außen greifende Feld so klein 
gehalten, daß es die Bildschärfe durch Ablenkung der Strahlelektronen nicht 
beeinträchtigt. Nach der Exposition wird eine Mischung von Pigmentpulver 
(Toner) mit Glas- oder Metallkügelchen (Tonerträger) über die Folie hin- 
weggerollt. Dabei laden sich durch Reibung die Tonerteilchen sowohl gegen 
die Folienoberfläche als auch gegen den Tonerträger auf. Je nach dem Vor- 
zeichen dieser Ladungen entstehen Negative oder Positive. 

Hervorzuheben sind die Schnelligkeit des Ladungsbild-Verfahrens (bei 
einem Elektronenmikroskop mit Plattenschleuse liegen nicht mehr als zwei 
Minuten zwischen Aufnahme und fertigem Diapositiv!) sowie der Vorteil, 
daß die Kunststoff-Folien nicht lichtempfindlich sind und daher Exposition 
und Entwicklung im Hellen erfolgen können. 

Die Qualität und die fotografischen Eigenschaften der Ladungsbilder wur- 
den an einigen Beispielen und Schwärzungskurven gezeigt. 


K.H. HERRMANN, H. NEFF, E. SCHMIEDESKAMP und G. KEMPF 
(Karlsruhe): Über die spektrochemische Analyse elektronenmikroskopischer 
Präparate. (Vorgetr. von H. Neff) u a 

Bei der Durchstrahlung elektronenmikroskopischer Präparate werden im 
Objekt charakteristische Röntgenstrahlen erzeugt. Bringt man das Objekt in 
einer speziellen Röntgenpatrone im Elmiskop I unter, so lassen sich die ent- 
stehenden Röntgenstrahlen ins Freie führen und dort analysieren. Zur Zer- 
legung der Strahlung in die einzelnen Röntgenwellenlängen kann man ein 
Proportionalzählrohr und einen Impulshöhenanalysator (Impulssßektroskop) 
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einsetzen. Mit dieser Anordnung ist es möglich, Analysen im Bereich der 
Elemente mit Ordnungszahlen 13 bis 40 durchzuführen. Das Auflösungsver- 
mögen der Anordnung gestattet es, Elemente ohne Schwierigkeiten zu tren- 
nen und zu analysieren, wenn sie sich in den Ordnungszahlen um drei unter- 
scheiden. Liegen die Elemente im periodischen System näher benachbart, so 
ist es möglich, Analysen mit Hilfe von Selektivfiltern für die Röntgenstrah- 
len durchzuführen. Mit dem Feinstrahlkondensor lassen sich bei diesem 
Analysenverfahren Objektbereiche von 2u ® ausblenden und analysieren. 
Der Zeitaufwand für die Aufnahme eines Spektrums liegt in der Größen- 
ordnung einer Minute. Einige Beispiele für Identifizierung und Analyse wur- 
den angegeben. 


K.-J. HANSZEN (Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Braunschweig): 
Untersuchungen über Mikroschreiber. 

Die untere Grenze der mit dem Mikroschreiber von Möllenstedt und Spei- 
del herstellbaren Schriftstärken ist im wesentlichen durch die Körnigkeit der 
auf das Schriftbild aufgedampften Kontrastierungsschicht bestimmt. Seine 
Brauchbarkeit zur Herstellung von Feinstmaßstäben ist durch die von Astig- 
matismus und Öffnungsfehler hervorgerufenen Verzeichnungen beschränkt. 
Zur Umgehung dieser Bildfehler wurde an Stelle des von den obengenann- 
ten Autoren benutzten Mikroschreibers mit Schattenabbildung ein solcher 
mit geeigneter Gaußscher Abbildung entworfen und erprobt. Mit diesem 
Schreiber konnten unverzeichnete Striche bis hinab zu 20 Ä Strichstärke her- 
gestellt werden. 


O.E. RADCZEWSKI und J. SCHÄDEL (Inst. f. Gesteinshüttenkunde, 
Aachen): Die Anwendung des Ultramikrotoms in der mineralogischen For- 
schung. (Vorgetr. von O.E. Radczewski) 

Zur Prüfung des Verhaltens von Mineralen im Ultramikrotom mit Dia- 
mantmesser nachFernändez-Morän,das die DFG zur Verfügung stellte, wurden 
systematische Untersuchungen in Angriff genommen, die sich mit den Ein- 
flüssen der Kristalleigenschaften (Härte, Struktur, Spaltbarkeit, Korngröße) 
und den Arbeitsbedingungen (Schnitt- und Vorschubgeschwindigkeit, Einbet- 
tungsmittel, Streckung der Schnitte) beschäftigen. Minerale bis zur Härte von 
Quarz können geschnitten werden. Die bisher verwendeten Butyl- und Methyl- 
methacrylat-Mischungen haben sehr gute Eigenschaften, schrumpfen aber beim 
Polymerisieren stark und haften schlecht an Silikaten. Unsere Schnitte liegen 
zwischen 200 und 800 A, die günstigsten Schnittgeschwindigkeiten bei 3 mm/s 
Elektronenbeugungsbilder von Schnitten von Tonmineralen, Feldspat u. Quarz 
wurden strukturell ausgewertet. Dünnschnitte von Kaolinit, etwa parallel 
zur c-Achse, sind wesentlich empfindlicher und entwässern im Elektronen- 
mikroskop bei niedrigeren Belastungen als normale unbehandelte Plättchen, 
wobei eine Verkürzung des d(oı)-Wertes eintritt, während die Parameter in 
der Plättchenebene nicht meßbar verändert werden. Vermutlich geht bei der 
Abspaltung der OH-Ionen die Periodizität in Richtung der c-Achse soweit 
verloren, daß sie mit Röntgenbeugung nicht mehr, mit Elektronenbeugung 
aber noch zu erfassen ist. Das Schnittverfahren ermöglicht bei Schichtsilika- 
ten eine Untersuchung auch anderer Schichtebenen als der Plättchenebene, 
es bildet daher eine wertvolle Ergänzung der Röntgenverfahren bei der Un- 
tersuchung feinkörniger Minerale und ihrer Umwandlungsprodukte. 


H. BETHGE (Inst. f. exp. Physik d. Univ. Halle u. Arbeitsstelle f. Elek- 
tronenmikroskopie der DAW): Zur Anwendung der Äquidensitometrie in der 


Elektronenmikroskopie.*) 2 
Das von Lau und Krug angegebene Verfahren der Äquidensitometrie als 


Methode zur Steigerung des Informationsgehaltes einer photographischen 
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Aufnahme hat sich für verschiedene Fragen der Auswertung wissenschaft- 
licher Photographien sehr gut bewährt. Für die Herstellung der Äquidensiten 
als Linien gleicher Schwärzung sind mehrere Verfahren bekannt. Sehr ein- 
fsch werden die Äquidensiten durch den Sabattier-Effekt gewonnen. Eigene 
erste Untersuchungen verfolgten den Zweck, die Äquidensitometrie für die 
Elektronenmikroskopie anzuwenden. Dabei standen zunächst Fıiagen der 
mehrphysikalischen Anwendung im Vordergrund. Äquidensiten an den Rän- 
dern von Folienlöchern geben verschärfte Auskunft über die Fokussierung 
der Aufnahme und über den Astigmatismus des Gerätes. In gleicher Weise 
wie die Äquidensitometrie an lichtmikroskopischen Interferogrammen die 
Genauigkeit der Auswertung erheblich verbessert, ergänzt das Äquidensiten- 
bild die übliche Aufnahme von Moires. Es wurde auch ein Äquidensitenbild 
einer Interferenzmikroskopaufnahme von Buhl gezeigt. Über erste Versuche, 
zur objektiveren Bestimmung des Auflösungsvermögens die Äquidensiten 
heranzuziehen, wurde berichtet. Die Trennung von Teilchen in einer Auf- 
dampfschicht ist im Äquidensitenbild erstaunlich gut zu erkennen. 

*) Der Vortrag wurde von G. Möllenstedt verlesen. 


K. ZAPF und A. RAKOW (Berlin): Die Bildanalyse elektronenmikrosko- 
pischer Aufnahmen biologischer Objekte mit Hilfe der Äquidensitometrie.*) 

Es wurde eine Anzahl elektronenmikroskopischer Aufnahmen aus dem 
biologisch-medizinischen Forschungssektor mit Hilfe des automatisch, zwei- 
dimensional arbeitenden photographischen Verfahrens der Äquidensito- 
metrie analysiert. Der Vorteil an Information und Deutung des Bildinhaltes 
gegenüber bisherigen Methoden wurde herausgestellt. 
*) (Der Vortrag konnte nicht gehalten werden.) 


H. KÖLBEL (Tuberkuloseforschunssinstitut Borstel); Die Herstellung 
photographischer Raum-Modelle aus e-optischen Aufnahmen von Serien- 
schnitten. 

Bei der Auswertung von Aufnahmen einer e-optischen Schnittserie bietet 
die Koordination der auf den Einzelbildern sichtbaren Strukturen zu einer 
räumlichen Vorstellung der Anordnung im Gesamtobjekt erfahrungsgemäß 
Schwierigkeiten. Einen dreidimensionalen Eindruck gewinnt man, wenn man 
Diapositive der Serienaufnahmen übereinander stapelt und in der Durchsicht 
betrachtet. Die Projektion der Plattenstapel ist durch kontinuierliche Ände- 
rung der Fokussierung möglich. Der räumliche Eindruck ergibt sich aus der 
Verteilung von Schärfe und Unschärfe in den einzelnen Abbildungsebenen — 
vergleichbar der Tiefendurchmusterung eines Objektes im Lichtmikroskop 
bei hoher Vergrößerung. 

Bei der von uns verwendeten Technik wird das Schnittband unter lich- 
mikroskopischer Kontrolle auf eine Schlitzblende übertragen. Es gelingt ohne 
weiteres, bis zu 30 Schnitte auf einer Blende unterzubringen. Netze haben 
den Nachteil, daß eine Reihe von Schnitten durch ungünstige Lagerung auf 
den Netzbalken für die Auswertung ausfallen. Die exakte Orientierung der 
Lage des Objektes auf den Platten ist wesentlich. Der lineare Vergrößerungs- 
faktor ergibt sich aus der e-optischen Vergrößerung und dem Verhältnis von 
Platten- zu Schnittdicke. 

Schwer erkennbare Faden- oder Membranstrukturen' in.der photographi- 
schen Aufnahme eines Schnittes werden wesentlich deutlicher dargestellt, 
wenn man zwei gleiche Diapositive mit geringer seitlicher Versetzung in der 
Durchsicht betrachtet. Den gleichen Effekt erzielt man mit nur einem Dia- 
positiv, indem man es mit der Schichtseite nach oben auf eine weiße Unter- 
lage legt und es seitlich beleuchtet. Das bei Aufsicht gleichzeitig sichtbare 
reflektierte Schattenbild führt in gleicher Weise zur Verbreiteznse bzw. Ver- 
doppelung feiner Linienstrukturen. 


s 


154 


